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(54) Procede pour rendre hydrophile la surface d'articles en resines a base de chlorure de vinyle. 



(57) On soumet la surface a un traitement d'oxydation su- 
perficielle, on enduit la surface oxydee d'une couche d'une 
solution aqueuse d'un silane monomere comportant un 
atome d'azote en position gamma et on elimine ensuite 
I'eau de la couche enduite. 

Le procede convient notamment pour traiter des plaques 
ondulees utilisees pour la realisation de serres en vue d'eli- 
miner les problemes dus aux condensations d'eau et a la 
chute de gouttes d'eau qui en decoule. 
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Procede pour rendre hydrophile la surface d' articles 
en resines a base de chlorure de vinyle . 

Cas S 90/19 

SOLVAY & Cie (Societe Anonyme) 

La presente invention concerne un procede pour rendre hydro- 
phile la surface d' articles en resines a base de chlorure de 
vinyle, 

Les resines a base de chlorure de vinyle, compte tenu de 
5 leur prix, de leur facilite de mise en oeuvre et de leurs 

excellentes proprietes, sont utilisees de longue date pour la 
production de nombreux articles. 

II est toutefois bien connu que ces resines et en parti- 
culier le polychlorure de vinyle presentent un caractere hydro- 
10 phobe. Ainsi la tension superficielle du polychlorure de vinyle 
est de l'ordre de 33 mN/m et en consequence ce produit n'est pas 
mouillable. Cette caracteristique, qui dans de nombreux cas 
d' utilisation peut se reveler interessante peut, par contre, dans 
certaines applications entrainer des consequences non 
15 souhai tables. Ainsi, par exeraple, lorsqu'on realise des plaques 
ondulees en polychlorure de vinyle et qu'on utilise celles-ci 
pour la realisation de serres, on constate que l'humidite regnant 
dans ces enceintes se condense sur la face interieure des plaques 
sous forme de gouttes qui tombent sur les plantes cultivees et 
2Q risquent de les endommager. 

Pour eviter cet inconvenient, on peut, certes, pulveriser un 
agent tensio-actif sur la face interne des plaques mais cette 
solution se revele astreignante, couteuse et d'efficacite limitee 
dans le temps. 

25 Une autre .solution envisageable consiste a ef f ectuer un 

traitement oxydant superficiel tel que, par exemple, un 
traitement Corona, un traitement a la flamme oxydante ou un 
traitement de fluoration sur la face interne des plaques. II est 
toutefois apparu que ces types de traitement peuvent, certes, 

30 ameliorer la mouillabilite mais que leur efficacite dans le temps 
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depend de facteurs tels que la temperature, l'humidite, etc. et, 
en general, va en s'amenuisant parfois tres rapidement. 

line derniere solution envisageable peut consister a 
appliquer sur la face interne des plaques une couche d'un 
5 materiau hydrophile economiquement acceptable. Toutefois, il a 
ete generalement constate que les enduits testes soit se revelent 
insuf fisamment efficaces ou encore insuff isamment adherant sur 
les surfaces traitees. 

Apres de norabreux essais, la deraanderesse est neanmoins 

10 parvenue a mettre au point un procede efficace et durable pour 
rendre hydrophile la surface d' articles en resines a base de 
chlorure de vinyle. 

La presente invention concerne, des lors un procede pour 
rendre hydrophile la surface d' articles en resines a base de 

15 chlorure de vinyle qui se caracterise en ce qu'on soumet la 

surface a un traitement d'oxydation superf icielle, en ce qu'on 
enduit la surface oxydee d'une couche d'une solution aqueuse d'un 
silane monomere comportant un atome d'azote en position gamma et 
en ce qu'on elimine ensuite l'eau de la couche enduite. 

20 Par resines a base de chlorure de vinyle, on entend designer 

les homopolymeres du chlorure de vinyle ainsi que les copolymeres 
du chlorure de vinyle con tenant au moins 70 X en poids d' unites 
derivees du chlorure de vinyle, le ou les comonomere(s) 
utilise(s) pour la production de ces derniers etant choisi(s) 

25 dans le groupe forme par les olefines telles que 1' ethylene, le 
propylene et le styrene et les esters vinyliques, acryliques ou 
methacryliques tels que 1' acetate de vinyle et les acrylates et 
methacrylates d'alkyle. En regie generale, la preference est 
toutefois accordee aux resines a base d' homopolymeres du chlorure 

30 de vinyle ces resines pouvant evidemment contenir des additifs 
tels que notamment des stabilisants. 

Dans le procede conforme a 1' invention, il est imperatif de 
soumettre d'abord la surface de 1'article en resines a base 
chlorure de vinyle a un traitement d'oxydation superf icielle. En 

35 effet, si on omet ce pretraitement, on constate que 1' adherence 
de 1' enduit depose par la suite se revele insuf fisante. Par 
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contre, le recours a un tel pretraitement conduit a des enduits 
dont 1'aherence est excellent e dans le temps, 

Le traitement d'oxydation superf icielle peut etre soit un 
traitement Corona, ou un traitement a la flamme oxydante ou 
5 encore un traitement d'oxyf luoration. 

Les traitements Corona et a la flamme oxydante sont 
d'utilisation courante dans le domaine de la raise en oeuvre des 
matieres plastiques et il n'est done pas necessaire de les 
detailler* En cas de besoin, on peut d'ailleurs se referer 
10 notamment aux brevets US-A-2648097 , US-A-2683894 et US-A-3142630 
et a la demande de brevet japonais 73/29316 qui concernent ces 
techniques . 

Le traitement d'oxyf luoration est de preference realise en 
faisant passer 1' article a temperature ambiante dans une enceinte 
15 contenant un melange d'air et de fluor dans des proportions en 
poids de 97/3 a 90/10, le temps de sejour dans l'enceinte etant 
de 1 a 3 minutes. Pour realiser ce traitement, on peut notamment 
utiliser le dispositif decrit dans la demande de brevet europeen 
EP-A-0214635. 

20 Le silane monomere utilise pour realiser la solution aqueuse 

d'enduction peut avantageusement etre choisi dans le groupe forme 
par les 3-aminoalkyltrialkoxysilanes et les N-(2-aminoalkyl-3- 
-aminoalkyl)-trialkoxysilanes, le 3-aminopropyltriethoxysilane et 
le N-(2-aminoethyl-3-aminopropyl)-trimethoxysilane etant 

25 pref eres . 

II a, en effet, ete constate que les silanes susmentionnes, 
du fait de la presence d'un atome d'azote en position gamma 
permettent la production de solutions aqueuses d'enduction qui se 
caracterisent par une stabilite remarquable. 

30 La concentration de silane monomere dans la solution aqueuse 

d'enduction est generalement comprise entre 0,05 et 1 gramme par 
litre et, de preference, entre 0,1 et 0,5 gramme par litre, la 
quantite de solution deposee pouvant varier entre 10 et 150 g/m^ 
et, de preference entre 20 et 100 g/m^. 

35 Apres enduction des articles, il convient d'eliminer l'eau 

contenue dans la solution d'enduction. Cette elimination peut 
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etre realisee en faisant passer les articles enduits au travers 
d'une etuve ventilee ou encore au travers d'un four equipe 
d' elements de chauffage radiants appropries. 

Dans le cas de la production de plaques ondulees, impliquant 
5 1' extrusion d'une plaque plane et la mise en forme en continu de 
la plaque par passage au travers d'une ondulatrice, le procede de 
traitement selon 1' invention peut avantageusement etre applique 
juste en amont de l'etape de mise en forme. 

II est, par ailleurs, bien evident que le procede conforme a 
10 1' invention ne doit pas etre strictement limite au traitement de 
plaques ondulees mais qu'il peut etre exploite pour le traitement 
de tout article dont la surface doit etre rendue hydrophile de 
fa^on durable. 

Le procede conforme a 1' invention est, en outre, illustre 
15 par les exemples de realisation pratique qui suivent. 

Exemple 1 

Une plaque de polychlorure de vinyle de 1,4 mm d'epaisseur 
est d'abord traitee sur un appareillage de decharge Corona CAS 
commercialise par Ahlbrandt System GmbH dans les conditions 

20 suivantes : 

Vitesse de defilement 
Temperature 
Puissance 
Frequence 

25 Distance entre electrodes 

Apres ce traitement, on constate que la tension 
superficielle de la plaque est de 46-48 mN/nw 

La plaque traitee est ensuite enduite par une solution 
aqueuse de 3-aminopropyltriethoxysilane (concentration : 
30 0,05 g/1) a raison de 40 g de solution par metre carre. 

La plaque enduite est enfin sechee par passage dans une 
etuve ventilee maintenue a 80°C. 

Apres sechage, on constate que l'enduit depose adhere 
parfaitement sur la plaque meme apres une exposition prolongee 
35 dans de 1'eau et que la tension superficielle de la face traitee 
de la plaque s'eleve a plus de 56 mN/m. On remarque, des lors, 



20 m/min. 
25°C 
2,2 kW 
20 kH 
2,4 mm 
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que la plaque est parfaitement mouillable et ce de fa^on durable, 
Exemple 2 

On soumet une plaque de polychlorure de vinyle de 1,4 mm 
d'epaisseur a un traitement d'oxyfluoration par passage dans une 
5 installation telle que decrite dans la demande de brevet europeen 
0214635, les conditions de traitements etant : 
Temperature : 25 °C 
Duree : 2 min. 

Milieu reactif : 5 % F 2 , 95 % air 
10 Apres ce traitement, on constate que la tension super- 

ficielle de la plaque s'eleve a 46-48 raN/m. 

La plaque traitee est ensuite enduite par une solution 
aqueuse de N-(2-aminoethyl-3-aminopropyl)-trimethoxysilane 
(concentration : 0,05 g/1) a raison de 40 g de solution par metre 
1 5 carre . 

La plaque enduite est enfin sechee par passage dans une 
etuve ventilee maintenue a 80°C. 

Apres sechage, on constate que l'enduit depose adhere 
parfaitement sur la plaque meme apres une exposition prolongee 
20 dans de 1'eau et que la tension superficielle de la face traitee 
de la plaque s'eleve a plus de 56 mN/m. On remarque, des lors, 
que la plaque est parfaitement mouillable et ce de fa$on durable. 

Exemple 3R 

A titre d'essai comparatif, on opere comme dans 1' exemple 1 
25 mais en omettant l'etape de traitement Corona. 

On constate, apres sechage de l'enduit, que celui-ci 
n' adhere pas de fa^on satisfaisante sur la plaque de polychlorure 
de vinyle. 
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REVINDICATIONS 

1 - Procede pour rendre hydrophile la surface d' articles en 
resines a base de chlorure de vinyle caracterise en ce qu'on 
soumet la surface a un traitement d'oxydation superf icielle, en 

5 ce qu'on enduit la surface oxydee d'une couche d'une solution 
aqueuse d'un silane monomere comportant un atome d'azote en 
position gamma et en ce qu'on elimine ensuite l'eau de la couche 
enduite. 

2 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 
10 le silane monomere est le 3-aminopropyltriethoxysilane. 

3 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 
le silane monomere est le N-(2-aminoethyl-3-aminopropyl)-tri- 
me t hoxy s i lane . 

4 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 
15 le traitement d'oxydation superf icielle consiste en un traitement 

Corona. 

5 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 
le traitement d'oxydation superf icielle consiste en un traitement 
a la flamme oxydante. 

20 6 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 

le traitement d'oxydation superf icielle consiste en un traitement 
d ' oxyf luorat ion . 

7 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 
la concentration de silane monomere dans la solution aqueuse 

25 d'enduction est comprise entre 0,05 et 1 gramme par litre. 

8 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 
la quantite de solution deposee est comprise entre 10 et 150 g 
par metre car re. 
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9 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 
1' elimination de l'eau est obtenue par passage de 1' article au 
travers d'une etuve ventilee. 

10 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que 
5 1' elimination de l'eau est obtenue par passage de 1' article dans 

un four equipe d' elements de chauffage radiants. 
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oxidation treatment, the oxidised surface is 
coated with a layer of an aqueous solution of a 
monomeric silane containing a nitrogen atom in the 
gamma position and the water is then removed from 
the coated layer. 

The process is suitable in particular for 
treating corrugated sheets used in the manufacture 
of greenhouses (glass houses) with a view to 
removing problems due to water condensation and to 
the fall of water drops which results therefrom. 
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